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ABSTRACT 
Vergelijking van extractiemethoden voor de bepaling van bestrijdingsmiddelen, polychloorbiphenylen en 
polygechloreerde dibenzo-p-dioxinen, dibenzofuranen in grond 
Comparison of extractionmethods for the determination of pesticides, polychlorinated dibenzo-p-dioxins 
and -furans and chlorinated biphenyls in soil. 
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In aid of the preparation of laboratory research for the application of fungus for contaminated soil initial 
reseach is carried out. 
Prior to laboratory research in which the biodégradation of chlorinated compounds is studied, the 
contamination of the samples is determined, three types of soil contaminated with respectively HCH, DDT 
and dioxins were analysed. The latter sample is also analysed for chlorinated biphenyls. 
To study the possibility of automation of the extraction three automatic extractionsystems were 
investigated. 
The samples have been analysed with a manual extraction method (NEN 5734) and with three 
alternatives : 
- Supercritical Fluid Extraction (SFE) 
- Accelerated Solvent Extraction (ASE) 
- Microwave Sample Preparation System (MSPS) 
The average contamination in the samples is used for the preparation of a mixed sample in which the 
biodégradation of chlorinated compounds will be studied by the Mushroom Experimental Station, the 
Catholic University of Nijmegen and RIKILT-DLO. 
Keywords: Pesticides, organic contaminants, biodégradation, soil, gaschromatography-mass spectrometry 
VOORWOORD 
Het NOBIS-project "Biodegradatie van microverontreinigingen met behulp van schimmeltechnologie" 
wordt uitgevoerd door een consortium waarin deelnemen: 
AKZO NOBEL Chemicals, locatie Hengelo 
AKZO NOBEL Organon Teknika 
BION Overijssel BV 
DHV Milieu en Infrastructuur BV 
Proefstation voor de Champignoncultuur/Katholieke Universiteit Nijmegen 
RIZA 
DLO-Staringcentrum. 
DHV is penvoerder van het consortium dat wordt gesponsord door: 
Gemeente Hengelo 
Gemeenschappelijk Orgaan Baggerspecie Zuid-Holland 
RIKILT-DLO 
Rijkswaterstaat directie Noord-Holland. 
Het voorliggende deelonderzoek is uitgevoerd door het Rijks-Kwaliteitsinstituut voor Land- en Tuinbouw 
producten (RIKILT). Het onderzoek maakt deel uit van spoor H-fase 1b: initieel onderzoek naai de 
verontreiniging van grond ter voorbereiding op het laboratorium onderzoek naar de afbraak van 
gechloreerde organische verbindingen. In onderstaand schema is de plaats van het deelonderzoek in 
het totale project gegeven: 
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SAMENVATTING 
Ter voorbereiding van het laboratorium onderzoek naar de toepassing van (wit-rot) schimmels bij 
bodemverontreiniging is initieel onderzoek uitgevoerd . 
Alvorens in een laboratoriumexperiment de biodegradatie van gechloreerde organische verbindingen 
kan worden bestudeerd is de verontreiniging van de te onderzoeken grondsoorten vastgesteld. 
Hiertoe zijn drie grondsoorten verontreinigd met respectievelijk HCH, DDT en dioxinen onderzocht. 
Vanwege het ontbreken van met PCB's verontreinigde grond is de met dioxinen verontreinigde grond 
eveneens onderzocht op de aanwezigheid van PCB's. 
Tevens is nagegaan of de op de markt zijnde automatische extractiesystemen geschikt zijn voor het 
uit te voeren onderzoek. Deze automatische extractie systemen zijn gebruikt conform gegevens 
ontleend aan de literatuur of conform advies van de fabrikant. 
Daar de beschikbare tijd voor het uitvoeren van de experimenten beperkt was is er geen uitgebreide 
optimalisatie uitgevoerd. 
De monsters zijn onderzocht met een gangbare NEN norm (NEN 5734) en met drie mogelijke 
alternatieven te weten: 
- Supercritical Fluid Extraction (SFE) 
- Accelerated Solvent Extraction (ASE) 
- Microwave Sample Preparation System (MSPS) 
De gemiddelde gehalten aan verontreiniging in de aangeleverde monsters zijn gebruikt voor het 
maken van een mengmonster waarmee de laboratorium experimenten door het Proefstation voor de 
Champignoncultuur in samenwerking met de Katholieke Universiteit van Nijmegen en RIKILT-DLO 
zullen worden uitgevoerd. 
1 INLEIDING 
Ten gevolge van onder andere industriële processen en agrarische activiteiten kan de bodem en het 
grondwater op talrijke plaatsen verontreinigd zijn met giftige stoffen. Vanwege deze verontreiniging 
zijn deze bodems niet zonder meer te gebruiken. Het saneren van deze bodems door b.v. biologische 
processen is een onzekere en vaak kostbare aangelegenheid. In het kader van het Nederlands 
Onderzoeksprogramma Biotechnologische In situ Sanering (NOBIS) wordt gekeken of het toepassen 
van schimmeltechnologie een oplossing kan bieden. Hierbij wordt een tweesporen beleid gevolgd. 
Het eerste spoor betreft de opschaling van de schimmeltechnologie voor de afbraak van polycyclische 
aromatische koolwaterstoffen en minerale oliën in grond. Het tweede spoor, waarbij RIKILT-DLO 
verantwoordelijk is voor de analytiek en de interpretatie van de verkregen resultaten, is gericht op 
verbreding van de eerder ontwikkelde technologie voor de afbraak van HCH, PCB's, DDT en dioxinen. 
In de eerste fase van dit tweede spoor dienen een aantal componenten kwalitatief en kwantitatief 
bepaald te worden. Het betreft DDT (inclusief intermediairen), HCH (inclusief intermediairen), PCB's 
en dioxinen. Deze organische microverontreinigingen zijn m.u.v. dioxinen te bepalen met bestaande 
NEN-normen. Deze methodieken zijn in het algemeen zowel tijdrovend als beperkt in capaciteit. Voor 
de analyse van residuen van (vluchtige) organische microverontreinigingen is gaschromatografie-
massaspectrometrie (GC-MS) algemeen aanvaard als de meest geëigende "methode". Van groot 
belang bij de te ontwikkelen methoden is de detectiegrens, de juistheid en de nauwkeurigheid van 
het berekende gehalte per te onderzoeken component(en). Immers uit het onderzoek moet blijken of 
er een significante afbraak van de te onderzoeken component(en) plaatsvindt. Om het kwantitatieve 
aspect zo goed mogelijk uit te voeren dient er gebruik gemaakt te worden van de zogenaamde 
isotoop verdunningsmethode. Hierbij wordt aan het te onderzoeken monster een exact bekende 
hoeveelheid van een gelabelde verbinding toegevoegd. Aangenomen wordt dat deze gelabelde 
verbinding zich fysisch/chemisch identiek gedraagt aan de te onderzoeken verbinding waardoor er, 
per monster, aan de hand van de respons van de gelabelde verbinding eenvoudig gecorrigeerd kan 
worden voor eventuele verliezen van het te bepalen analyt. Het onderzoek is uitgevoerd met de in 
onderstaande tabel genoemde verontreinigde gronden en baggerspecie: 
Taoe/1: Te onderzoeken gronden en analyten 
MATRIX 
Baggerspecie uit Zuid-Holland en grond uit Boxtel 
Grond/baggerspecie langs Noordzeekanaal 
Grond in de omgeving van Hengelo 
ANALYT 
DDT 
Dioxinen (tevens PCB's) 
HCH 
Het onderzoek is, zoals in de literatuurstudie beschreven, als volgt aangepakt. 
Door het Proefstation voor de Champignoncultuur zijn een aantal gronden en/of baggerspecies 
verzameld met verontreinigingen zoals vermeld in tabel 1. 
Deze monsters zijn opgewerkt met de standaard Nederlandse Norm (NEN 5734), "Supercritical Fluid 
Extraction (SFE), Accelerated Solvent Extraction (ASE) en met het Microwave 
Sample Preparation System (MSPS). De globale werking van de automatische opwerkingsmethoden 
is beschreven in RIKILT-DLO rapport 97.25. Alle monsters zijn met de hierboven genoemde 
opwerkingsmethode in vijfvoud geëxtraheerd. De met dioxinen verontreinigde monsters zijn ook met 
behulp van Soxlett extractie opgewerkt. Ter controle van de analysegang zijn gespikete monsters 
meegenomen. Hierbij is uitgegaan van grond uit een onverdacht gebied (Hemmen). Vervolgens zijn 
de extracten met GC-MS gemeten waarna de gehalten berekend zijn. Op deze wijze is niet alleen 
informatie verkregen welke extractie methode te prefereren is maar ook is informatie verkregen over 
de gehalten. De gemeten gehalten zijn gebruikt voor het maken van een mengmonster waarmee de 
laboratorium experimenten naar de afhaal van de analysen, door het Proefstation voor de 
Champignoncultuur in samenwerking met de Katholieke Universiteit van Nijmegen en RIKILT-DLO 
zullen worden uitgevoerd. 
2 METHODEN 
2.1 Bereiding van de monsters 
Aan verontreinigde grond is volgens bijlage 1 een mengsel van interne standaarden toegevoegd. 
Blanco grond uit het Hemmense bos is gespiked met HCH, DDT en PCB (code QA1) op een niveau 
van 1 mg/kg en gespiked met dioxinen (code QA2) op een niveau van 19.77 ng TEQ/kg. Helaas was 
er geen met PCB's verontreinigde grond aanwezig. Aangenomen werd dat de grond/baggerspecie 
afkomstig uit het Noordzeekanaal naast dioxinen ook PCB's zou bevatten. Deze grond is derhalve ook 
geanalyseerd met het oogmerk het PCB gehalte vast te stellen. 
2.2 NEN 5734 
Na extractie met een aceton/petroleumethermengsel zijn de verkregen extracten uitgeschud met water 
waaraan natriumsulfiet is toegevoegd, dit om aceton en eventueel elementair zwavel te verwijderen. 
2.3 Supercritical Fluid Extraction (SFE) 
De monsters zijn in extractiecellen overgebracht. Na toevoeging van dichloormethaan als modifier zijn 
de monsters gedurende 5 minuten statisch geëxtraheerd met superkritische C02 bij een temperatuur 
van 90"C en een druk van 5500 psi. Hierdoor zijn de monsters verzadigd met dichloormethaan en 
C02. Na de statische extractie volgt gedurende 20 minuten de dynamische extractie. Hierbij wordt bij 
een constante druk superkritische C02 door de extractiecel geleid, waardoor de componenten worden 
meegenomen. Via een restrictor, die op 70*C is gehouden, worden de geëxtraheerde componenten 
opgevangen in dichloormethaan. Van het controlemonster QA1, de DIOX-monsters en één DDT-
monster kon niet de volledige 10 gram in bewerking worden genomen (zie bijlage 2 voor inwegen) 
door het beperkte volume van de buizen en het lage soortelijk gewicht van deze monsters. 
2.4 Accelerated Solvent Extraction (ASE) 
De monsters zijn in extractiecellen overgebracht. Hierna zijn de monsters tweemaal met 
dichloormethaan geëxtraheerd bij een temperatuur van 125'C en een druk van 2000 psi gedurende 
10 
17 minuten. Hierbij werd dichloormethaan in de cel gepompt tot de gewenste druk en temperatuur 
bereikt was. Na 17 minuten werd de dichloormethaan uit de cel geperst en opgevangen in vials. De 
eindextracten zijn gefiltreerd over een vouwfilter. 
2.5 Microwave Sample Preparation System (MSPS) 
De monsters zijn in kunststof drukvaten gebracht, waarna 30 ml dichloormethaan werd toegevoegd. 
De extractie werd uitgevoerd bij een temperatuur van 130'C, een druk van 150 psi en 100% 
vermogen gedurende 30 minuten. De eindextracten zijn gefiltreerd over natriumsulfaat. 
2.6 Soxlett-extractie 
De monsters zijn na mengen met 20 gram zand gedurende 16 uur geëxtraheerd met 200 ml tolueen. 
2.7 Opzuivering 
De monsters waarin dioxinen bepaald moesten worden, hadden een verdere clean-up nodig. De 
resterende monsters zijn na extractie en eventueel indampen tot een eindvolume van 10 ml, direct 
gemeten met behulp van GC-MS. Op de extracten voor de dioxinen analyse is een clean-up toegepast 
met behulp van gelpermeatiechromatografie en koolstofchromatografie volgens interne RIKILT 
voorschriften A0562 en A0563. 
2.8 Meting 
Voor de meting is gebruik gemaakt van hoge resolutie gaschromatograf ie-massaspectrometrie waarbij 
gemeten is in de zogenaamde "selected ion recording-mode". Als ionisatietechniek is "electron 
impact" toegepast, waarbij positieve ionen zijn gemeten. In bijlage 3 zijn de gemeten ionen per 
component weergegeven, met uitzondering van de dioxinen. De dioxinen zijn gemeten volgens intern 
RIKILT voorschrift A0565. 
Voor de kwantificering is gebruik gemaakt van de isotoopverdunningsmethode. Hierbij wordt gebruik 
gemaakt van een stabiel gelabelde isotoop van de te onderzoeken component, welke als interne 
standaard bij de gehele analysegang wordt gebruikt. De isotoop wordt aan het te onderzoeken 
monster toegevoegd alvorens de opwerking wordt gestart. Aangenomen wordt, dat de isotoop zich 
chemisch en fysisch identiek gedraagt aan de niet gelabelde verbinding. Gedurende de gehele 
analysegang zal de verhouding van de ongelabelde verbinding en de gelabelde verbinding zich dan 
ook niet wijzigen. Uit de verhouding van de intensiteiten van de massaspectrometrische pieken van 
de gelabelde verbinding en de ongelabelde verbinding kan het gehalte van de ongelabelde verbinding 
in het monster berekend worden. 
Voor dit onderzoek zijn voor alle te meten componenten gelabelde verbindingen toegevoegd. De 
gehalten zijn berekend ten opzichte van de bijbehorende gelabelde verbinding, waarbij direct 
gecorrigeerd wordt voor eventuele verliezen tijdens de opwerking zowel extractie als clean-up. 
11 
3 RESULTATEN EN DISCUSSIE 
De tabellen met resultaten van de HCH, DDT, Blanco, QA1, QA2 en DIOX monsters zijn weergegeven 
in resp. bijlage 4, 5, 6, 7, 8 en 9. Hierbij is kritisch naar de ruwe data gekeken en zijn de uitbijters en 
andere onregelmatigheden er uitgehaald. 
Een samenvatting van de resultaten voor de verschillende monsters wordt in onderstaande tabellen 
(2t/m 6) weergegeven. Opgemerkt moet worden dat geautomatiseerde methoden niet geoptimaliseerd 
waren voor de analyse van de te bepalen componenten. De gebruikte apparatuur was slechts een 
beperkte tijd tot onze beschikking waardoor er geen optimalisatie uitgevoerd kon worden. 













































































































































































































































































































































Uit tabel 2 t/m 4 blijkt dat de resultaten verkregen met de vier methoden redelijk overeenstemmen met 
uitzondering van p,p-DDT (thermische ontleding zie ook hierna). 
In tabel 5 is het resultaat van een kwaliteitscontrole monster (QA1) gegeven. Dit monster bestaande 
uit blanco bosgrond is gespiked op een niveau van 1,0 mg/kg voor alle te bepalen 
bestrijdingsmiddelen. Over het algemeen zijn de resultaten redelijk goed. Voor beta- en delta-HCH is 
de terugvinding te hoog. Dit kan veroorzaakt worden doordat de berekening voor deze componenten 
13 
uitgevoerd is ten opzichte van gelabeld gamma-HCH. Indien gelabeld beta- en delta-HCH beschikbaar 
is kan het gehalte nauwkeuriger berekend worden. Ook wijken de gehalten van DDT af (zie ook 
hierna). 
In tabel 6 is het resultaat van kwaliteitscontrole monster (QA2) gegeven. Dit monster bestaande uit 
blanco grond is gespiked met dioxinen op een niveau van 19.8 ng TEQ/kg grond. De resultaten zijn 
voor de dioxinen goed. 
Helaas is uit het onderzoek gebleken dat de grond/baggerspecie afkomstig uit het Noordzeekanaal 
geen of nauwelijks PCB's bevat. Wel is gebleken dat de grond uit de omgeving van Hengelo PCB's 
bevat. Daar er aan deze grond geen gelabeld PCB was toegevoegd kan de hoeveelheid niet berekend 
worden. Aangenomen wordt dat de hoeveelheid PCB's in dit monster voldoende hoog is om in het 
mengmonster op zowel tijdstip 0 als na twee maanden het gehalte te kunnen bepalen. 
In paragraaf 2.8 is beschreven dat, om de gehalten aan de gechloreerde verbindingen te kunnen 
berekenen, er aan alle monsters gelabelde verbindingen zijn toegevoegd. Dit is gedaan voor alle te 
bepalen componenten. Een uitzondering hierop is DDT. Voor extractie is aan de monsters 13C-p,p-DDT 
en 13C-p,p-DDE toegevoegd. Na meting is gebleken dat van de gelabelde DDT zeer weinig tot niets 
terug werd gevonden. Dit kan het gevolg van thermische degradatie tijdens de opwerking of tijdens 
de analyse zijn. Het meest waarschijnlijk is tijdens de extractie, aangezien er bij extractie volgens NEN 
5734 duidelijk meer DDT teruggevonden wordt dan bij de andere extractietechnieken, waarbij bij 
hogere temperatuur en druk gewerkt wordt. De gevonden gehalten voor o,p-DDT en p,p-DDT zijn 
berekend ten opzichte van 13C-p,p-DDE. 
Aan de hand van de gehalten zoals vermeld in tabel 2 t/m 4 is een voorstel geformuleerd voor het 
maken van een mengmonster voor verder onderzoek. 
Het voorstel is als volgt: 
-1 deel grond verontreinigd met HCH 
-1 deel grond verontreinigd met DDT 
- 3 delen grond verontreinigd met dioxinen 
Dit mengmonster dient vervolgens 1 op 1 gemengd te worden met de te gebruiken substraten. Hierbij 
is als uitgangspunt genomen dat het dioxinen bevattende monster in verband met de detectiegrens 
maximaal 3 à 4 maal mag worden verdund om een eventuele afbraak goed te kunnen bepalen. 
Bij het toepassen van de geautomatiseerde opwerkingssystemen is gekeken naar een aantal factoren 
welke een rol spelen bij eventuele inzetbaarheid. Naast de feitelijke resultaten, hoe verhouden de 




c) Besparing organische oplosmiddelen 
d) Robuustheid 
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Hieronder worden bovengenoemde onderwerpen kort besproken. 
a) Gebruikersvriendelijkheid 
De instelling van de parameters van de drie geteste systemen zoals temperatuur, druk, tijd enz. is vrij 
gemakkelijk uit te voeren. De gegevens worden ingevoerd via een computer of via een toetsenbord 
op het apparaat. 
Methoden kunnen worden opgeslagen en wanneer nodig geactiveerd worden. Voor wat betreft de 
voorbewerking van de monsters is er een grote overeenkomst tussen SFE en ASE. Bij beide systemen 
wordt een bepaalde hoeveelheid bijv. 10 gram in een buis afgewogen. Deze buis wordt direct in het 
systeem geplaatst en de extractie kan plaatsvinden. De geëxtraheerde componenten worden bij SFE 
in een organisch oplosmiddel gebracht en bij ASE komen de componenten mee met het 
extractiemiddel. Bij MSPS wordt het monster in een extractiefles gebracht te samen met het 
extractiemiddel. Nadat de extractie uitgevoerd is dient het extract overgeschonken te worden. Deze 
laatste stap is tijdrovend en niet kwantitatief, er blijft namelijk altijd wat extract in het monster achter. 
b) Tijdsbesparing 
Alle drie de systemen leveren een aanzienlijke tijdsbesparing op. Bij zowel SFE als ASE is dit een 
factor vier ten opzichte van de NEN norm. Bij de MSPS is dit duidelijk minder. 
c) Besparing organische oplosmiddelen 
Bij het gebruik van de NEN norm is 220 ml organisch oplosmiddel voor de extractie nodig. Bij SFE 
wordt het monster geëxtraheerd met enkele honderden mi's superkritische C02 waaraan eventueel 
enkele milliliters van een organisch oplosmiddel is toegevoegd. Het extract wordt uiteindelijk 
opgevangen in bijv. 10 ml organisch oplosmiddel. Bij de ASE is ongeveer 30 ml oplosmiddel nodig. 
Van belang bij de ASE is dat het volume van de extractiebuis niet te groot is ten opzichte van het 
volume van het monster. 
d) Robuustheid 
De robuustheid van alle drie de systemen is redelijk goed. Het minst robuust is de MSPS. Bij de MSPS 
worden de te extraheren monsters in extractiepotten gedaan welke zich bevinden op een carrousel. 
Eén van de potten wordt gebruikt om het systeem te controleren. In deze "monitoringpot" wordt een 
sensor voor de druk en de temperatuur gebracht. Aan de hand van de ingestelde parameters en de 
uitlezing van de monitoringpot wordt het systeem gestuurd. Het is derhalve essentieel dat er geen 
verschil is in samenstelling tussen de monsters welke ingezet worden. Zou bijvoorbeeld het 
watergehalte in één van de monsters afwijken ten opzichte van het monster in de monitoringpot dan 
zal de parameter druk en temperatuur in deze pot afwijken van de ingestelde waarden. Bij 
overschrijding van de maximaal toegestane druk zal het veiligheidsventiel opengaan en verdwijnt het 
extractiemiddel. Tijdens de uitgevoerde experimenten is dit meerdere malen gebeurd. 
Bij het gebruik van SFE wordt de hoeveelheid superkritisch C02 door een variabele restrictor 
(naaldventiel) geregeld. Bij het geteste systeem moest de restrictor met de hand afgeregeld worden. 
Dit afregelen is moeizaam en in hoeverre de instelling bij verschillende matrices gelijk blijft is moeilijk 
te zeggen. Bij een volledig automatisch systeem wordt e.e.a. elektronisch geregeld en zijn problemen 
niet te verwachten. De robuustheid van ASE is vergelijkbaar met de SFE. 
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4 CONCLUSIES EN AANBEVELINGEN 
- Voor het laboratorium onderzoek naar de biodegradatie van gechloreerde organische verbindingen 
met behulp van schimmeltechnologie dienen de onderzochte grondmonsters als volgt gemengd 
te worden: 
-1 deel grond verontreinigd met HCH 
-1 deel grond verontreinigd met DDT 
- 3 delen grond verontreinigd met dioxinen. 
- De gehalten aan bestrijdingsmiddelen en dioxinen in de onderzochte monsters zijn voldoende hoog 
om, na mengen in de voorgestelde verhouding, afbraak vast te kunnen stellen. 
- De met HCH verontreinigde grond bevat voldoende polychloorbifenylen om, na mengen in de 
voorgesteld verhouding, afbraak vast te kunnen stellen. 
- De nauwkeurigheid van de bepaling is voor de meeste componenten m.u.v. beta-HCH, delta- HCH 
en p,p-DDT voldoende hoog. 
- Het gebruik van geautomatiseerde opwerkingsapparatuur is tijdbesparend, chemicaliën besparend 
en resultaten zijn analist onafhankelijk. 
Toepassing van SFE en ASE is voor dit soort onderzoek gelijkwaardig. 
MSPS is bij opwerking van verschillende matrices minder geschikt. 
- Voor de kwantitatieve bepaling van beta- en delta-HCH zouden gelabelde verbindingen 
aangeschaft moeten worden. 
- Voor de kwantitatieve bepaling van DDT dient de opwerking en de gebruikte meetapparatuur 
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VERVOLG BIJLAGE 1 
BLANCO GROND GESPIKED MET DDT, HCH EN PCB'S (QA1) 
- Weeg 20 maal 10 gram monster af 
- Voeg 20 //l 13C-p,p-DDT (100 //g/ml iso-octaan) toe 
- Voeg 20 //I13C-p,p-DDE (100 //g/ml iso-octaan) toe 
- Voeg 20 JJ\ 13C-Lindaan (100 //g/ml nonaan) toe 
- Voeg 50 //l 13C-PCB-28 (42.7 //g/ml nonaan) toe 
- Voeg 50 //l 13C-PCB-52 (40 //g/ml nonaan) toe 
- Voeg 50 //l 13C-PCB-101 (39.6 //g/ml nonaan) toe 
- Voeg 50 //! 13C-PCB-138 (40 //g/ml nonaan) toe 
- Voeg 50//l 13C-PCB-180 (37.9//g/ml nonaan) toe 
- Voeg 1.0 ml DDT1 (10 //g/ml iso-octaan) toe 
- Voeg 1.0 ml HCH1 (10 //g/ml iso-octaan) toe 
- Voeg 1.0 ml PCB1 (10//g/ml iso-octaan) toe 
BLANCO GROND GESPIKED MET DIOXINEN EN PLANAIRE CBS (QA2) 
- Weeg 25 maal 10 gram monster af 
- Voeg 686 //l 13C-dioxinen (Y2; 0.1 pg///l tolueen) toe 
- Voeg 34.3 //l 12C-dioxinen (X1 ; 2.0 pg///l tolueen) toe 
BIJLAGE 2 















































































































NEN-3 NEN-4 NEN-5 
4.33 5.19 4.87 
57.44 58.26 55.80 
0.14 0.10 0.10 
0.23 0.33 0.25 
GEM STD VC% 
4.98 1.23 24.62% 
56.13 8.66 15.44% 
0.11 0.03 22.92% 





SFE-1 SFE-2 SFE-3 SFE-4 SFE-5 
7.93 * 6.90 * 3.84 
55.37 * 53.51 * 45.01 
0.13 * 0.12 * 0.08 















































ASE-1 ASE-2 ASE-3 ASE-4 ASE-5 
6.71 * 6.40 * 7.99 
51.19 * 51.87 * 56.50 
0.21 * 0.12 * 0.19 






































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































*** Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 

















































































































































































































































































































































** Monster mislukt 
*** Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 





































































































































































** Monster mislukt 
* * * Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 
BIJLAGE 9 














































































































































































































































































































































*** Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 










































































































































































































































































































*** Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 










































































































































































NEN1 NEN2 NEN3 NEN4 NEN5 
28.58 27.39 34.63 29.30 29.35 
1.76 1.73 1.92 1.81 1.88 
1.21 1.17 1.20 1.27 1.28 
0.20 0.20 0.22 0.21 0.22 
GEM STD VC% 
29.85 2.79 9.3% 
1.82 0.08 4.5% 
1.23 0.05 3.9% 





SFE1 SFE2 SFE3 SFE4 SFE5 
40.65 49.46 49.57 42.82 43.82 
2.25 2.87 2.58 2.62 2.47 
1.41 1.78 1.87 1.70 1.63 
0.26 0.33 0.30 0.30 0.28 
GEM STD VC% 
45.26 4.05 8.9% 
2.56 0.23 9.0% 
1.68 0.18 10.6% 






30.77 35.11 33.28 
2.02 2.13 2.11 
1.27 1.37 1.38 
0.23 0.24 0.24 
GEM STD VC% 
33.05 2.18 6.6% 
2.09 0.06 3.0% 
1.34 0.06 4.7% 
0.24 0.01 3.3% 
Isotoopratio voldoet niet aan de eisen 





ASE1 ASE2 ASE3 ASE4 ASE5 
28.77 30.48 33.58 33.93 34.30 
1.84 1.94 2.03 2.17 1.96 
1.20 1.11 1.35 1.57 1.33 
0.21 0.22 0.23 0.25 0.23 
GEM STD VC% 
32.21 2.45 7.6% 
1.99 0.12 6.2% 
1.31 0.17 13.2% 






























GEM STD VC% 
39.26 1.66 4.2% 
2.40 0.11 4.7% 
1.78 0.13 7.4% 
0.28 0.01 4.5% 
